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(54) CERAMIC HEATER OR CERAMIC GLOW PLUG AND ITS MANUFACTURE 

(57)Abstract: 

PROBLEM TO BE SOLVED: To provide a ceramic 
heater or a ceramic glow plug that suppresses the 
increase in resistance due to the generation of a 
crack in a W wire, maintains characteristics such as 
the oxidation resistance of ceramics, and has a long 
life for enabling use even at a high voltage. 
SOLUTION: In a ceramics heater or a ceramics glow 
plug where a resistance electrical heating element 
being buried into ceramics is a tungsten material, a 
pure tungsten material is used for the tungsten 
material where the tungsten material has a purity of 
99.99% or higher and small amount of elements such 
as potassium, aluminum, and silicon are not added 
intentionally for suppressing grain growth. 
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Dto f olgondttit Angaben mind cten vom AraiMldor •IngttrolclitMi Untorlagm Mtnommen 

Prufungsantrag gem. S 44 PatG ist gestellt 

(S) Keramikheizeinsatze Oder Keramikgluhkerzen und Verfahren zu Ihrer Herstellung 

@ Die vorliegende Erfindung stellt Keramikheizeinsatze 
Oder Keramikgluhkerzen, die ntedrlge Kosten verursa- 
chen, die Entstehung von Rissen im Widerstandsheizele- 
ment selbst bei hoheren HeiBprefitemperaturan verhin- 
dem, bei hohen Spannungen eingesetzt warden und eine 
lange Belriebaiebensdauer besitzen konnen, und V^rfah- 

ren zu ihrer Herstellung zur Verfugung. Ein Herstellungs- 

verfahren umfaSt die Schrrtte Bereitetellen eines Heiz- 
drahtes <8) aus hochschmelzerKiem Metal! a Is Wider- 
standsheizelement, vorhergehendes Warmebehandein 
des Heizdrahtes (8) bei einer Temperatur von 1900 bfa 
SOOO^C zur Bildung langlicher Kristalikdrner (1) und Bren- 
nen des in einem Keramikpulver mtt 5 bis 25 Vol.-% Mo- 
lybdansilictd eingebetteten Heizdrahtes zu einem Integra- 
(en Sinterkdrper. Ein weiteres Herstellungsverfahren be- 
trifft die Herstellung eines Keramlkheizelnsatzes oder ei- 
ner KeramikglOhkerze mit einem Keramikwerkstoff, in 
dem ein WIderstandsheizelement aus Wolframwerkstoff 
eingebettet ist, dadurch gekennzeichnet daS als Wol- 
framwerkstoff reiner Wolframwerkstoff verwendet wird, 
der einen Reinheitsgrad von mindesterts 99,99% besitzt 
und keine absichtlich hinzugefugten Spurenelemente zur 
VerhOtung des Wachstums von Kristallkdrnern enthalt, 
wie laeispielsweise Kalium, Aluminium urKi Sllldum. 
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Beschieibung 

AUSGANGSSrrUAnON DER ERFINDUNa 

5 GebietderErfindung 

I^e vorliegende Erfindung betrifft Keramikhdzeinsatze oder KeramikglUhkeizen zum Vorwarmen des sekundSren 
Brennraumes oder des Brennraumes eines Diesdmotors sowie Verfahren zu ihrer Herstellung, Sie betrifift des weiteren 
Hochtemperatur-Keramikheizeinsatze oder -Keramikgluhkerzen, die beispielsweise als Zundgliihkerzen fiir verschie- 
10 dene Heiz- und Verbrennimgsgerate eingeseizl werden konnen, und als AnlaBhilfe emgesetzte Gluhb^zen fiir Dieselmo- 
toren sowie Verfahren zu ihrer Herstellung. 

CharakterisUk des bekannten Standes der Ibchnik 

IS Herkommliche Keramikheizeinsatze werden dadurch heigestellt, daB ein Wolframdraht (im folgenden kurz als "W- 
Draht" bezeichnet) als Widerstandsheizelement eingesetzt, der W-Draht in einem Keramikwerkstoff aus Siliciumnitrid 
(Si3N4) cingebettet und diese Binheit zu einem intcgralen Sintcrkotper heiBgepreBt wird, 

Wird jedoch dn W-Draht in einem Formt^ aus Keramikwerkstoff eingebettet und diese Einheit bei einer hohen Tem- 
peratur uber 1700°C heiBgepreBt, dann bilden sich Risse in der Oberflache des eingebetteten W-Drahtes, wodurch sein 

20 Widerstand groBer wird Durch die anschlieBende wiederholte Warmecrzeugung breiten sich diese Risse durch den 
DurchfluB eines elektrischen Stromes aus. Das kann zu einer weiteren Zunahme des Widerstandes oder zu einem Bruch 
des Drahtes fuhren, wodurch es zu einer Veridirzvmg der Betriebsl^ensdau^ des Produktes kommt. Da W-Drahte mit 
kidnerem Durchmesser fiir eine RiBbildung anfaUiger sind, ist der Bereich der nutzbaien Drahtdurdmiesser begrenzt 
und bei der Ausfulirung des als Widerstandsheizelement eingesetzten W-Drahtes nur ein geringer Spielraum moglich. 

25 Dadurch ist es schwierig, eine \^elzahl von Anforderungen in bezug auf Betriebsspannung und Form zu erfiiUen. 

Es gibt berkOmmlicherweise zwei vorsCellbare Methoden zur UnterdrUckung der vorstehend beschriebenen RiBbil- 
dung in Keramikheizeinsatzen. Dazu gehoren (a) eine Methode, bei der eine optimise Sinterbilfe verwendet und das 
HciBprcss«i bei cincr Ibmpcratur von 1700*'C oder darunt^ durchgefUhrt wird. und (b) eine Methode, bei der ein Draht 
aus einem legierten Werkstoff mit hoher Ziehbarkeit (z. B. Re-W-Draht) anstelle des W-Drahtes eingesetzt wird. Aus den 

30 nachstieheiid besdiriebenea Griinden ist es jedoch schwierig, eine dieser Methoden anzuwenden. 

Was die Methode (a) betrifift, so ist in letzter Zeit ein lYend zu verzeichnen, Metalie der S^tenerden mit guter Oxida- 
tionsbestSndigkeit und Scbl^festigkeit als Sinterfailfi^ einzusetzen, wobd die fiir das Sintem erfordeiiiche Tbmperatur 
im allgem^en bei 1800°C oder datab^ liegt Es ist dementsprechend schwierig, eine H^preBtemperatur von 17(X)*'C 
Oder darunter anzuwenden. D. h. ^e Verhiitung der RiBbildung im W-Draht kann nicht mit der Vcrbesserung d^ Eigen- 

35 schafteo (z. B. OxidationsbestSndigkeit) des Keramikwerkstoffs vereinbar sein, Infolgedessen kann die Oxidation des 
W-Drahtes Uber ZLir ObetfiUUdie o£fene miteinander verbundene Poren stattfinden, wodurch Schwierigkeiten aufiieten, 
wiebeispielswdse das Biechen des W-Drahtes. Es ist dadurch unmoglich gewesen, Keramikgluhkerzen beispielsweise 
mit einer Sattigungstempeiatur von 1300**C und dner garanticrten Lautleistung von 100 000 km h«zustcllen. 

Was die Methode (b) betrifift, so geht Siliciumnitrid eine aldive Reakdon mit Rhenium (Re) zu Rheniumsilicid mit 

40 niedrigem Schmelzpunkt ein, so dafi die HeiBprefitemperatur nicht erfaoht werd^i kann. Die Re-W-Legierung besitzt dar- 
aber hinaus aaen Ideinecen IbmprntuibestSndigkeitskoefiizienten als Wolfiram (W). DementsfM^chend ist die Re-W- 
Legierung fiir Keramikglufakeizen mit zwei Heizwendeln und Hgensteuerung geeignet, bei denen eine Heizwendel in 
K<HnbinadoQ mit einer Biemsspule Hnsatz findet Wird die Re-W-Legierung jedoch bei KeramikglQhkerzen mit einer 
Heizwendel und EigensHttigung eingesetzt, dann ist es schwi^g, gleichzdtig eine angemessene Sattigungslemperatur 

45 und eine scfaneUe WSrmeeizeugung zu enreichen. 

Als weitm MaBnahroe gegen dne RiBbildung bei dem vorstehend beschriebenen Wdcrstandsheizelement ist ein Ver- 
fahren zur Beschichtung der OberflSche des W-Metalldrahtes mit einer anoiganischen \^rbindung Iwispielsweise in den 
j^anischen Patentoffeolegungsschriften Nn 1790847*86 und 135068/'95 voigeschlagen worden. Da diese Oberzugs- 
schicht sehr sprOde und fiir ein Abblattem an^llig ist, kommt es oftmals wahrend des Umgangs mit dem W-Draht, seines 

50 Hnbettens in einem Keramikpulva: und des Tonnpcessens der Einheit zu einer Ablosung der Schicht, Selbst wenn es nur 
an einer kleinen Stelle des W-Drahtes zur AbUteung der Oberzugsschicht kommt, bilden sich an dieser Stelle Risse, wo- 
durch es zu einer vetfaangnisvoUe Beeintrachtigung der Funkdon des Produkts konmit Diese Methode macht dement- 
sprechend eine schwierige \^r&hrenssteuerung notwendig, erfordcrt hohe Fertigungskosten und kann nicht so ohne wd- 
teres in der Praxis angewendet weiden. 

55 Aus den vorstdiend beschriebenen Griinden wild dne KecamikgiOhkerze aus einem \^bundkeramikwerkstoff, bei 
der ein anorganischer elcktrisch leitfMhiger Keramilcwericstoff als Hcizelement anstelle eines W-Metalldrahtes als Wider- 
standshdzelement Verwendung findet, beispielsweise in den japanischen Patraitoffenlegungsschriften Nr. 257615/'92 
und317170/'89 voigeschlagen. Die in der japanischraiPalOTtofifenlegungsschrift Nr. 257615/'92beschriebeneGluhkerze 
ist eine GlUhkerze^ bei der ein ^tes Hdzdement aus einem elektiisch lettf^gen Keramikmat^al, wie beispielsweise 

60 elektrisch leitfaliigem SIALON, im Benrach der Spitze eingebettet ist Der in der j^)anisclien Fatentoffenlegungsschrift 
Nn 3 17170^89 beschriebene Veii>uiidkeramikwokstofif ist ein WeikslD£r, bd dem MosSisC als elektrisch leitf^ges Ke- 
ramikmaterial verwendet wird. 

Anoiganische elektrisch leit^ttiige Keramikwerkstoflfe besitzoi jedoch im allgemeinen einen hoheren linearen War- 
meausdehnungskoeffizienteD als Keramikweikstoffe aus Siliciumnitrid. Damit sie in der Praxis eingesetzt werden kdn- 
65 nea, ist dementsprechend ein kompliztertes Ver&hren zur Anpassung der linearen WSrmeausdehnungsicoeffizienten bei- 
der Wraicstoffe notwendig. Es sind im besonderen folgende zwei Schritte erforderlich: Zusetzen einer Substanz zu dem 
Strukcurkeramikwexkstofif 2air Verbessening des linearen Wfirmeausdehnungskoeffizienten und Verhindem der Disper- 
sion des anorganischen elektrisch leit^higen Keramikwericstoflfs im Keramikwerkstoff aus Siliciumnitrid. Dadurch er- 
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gibt sich das Problem einer Venringenuig der Ptoduktionsausbeute und einea: Beeintiachtigung do: QndatioasbestMndig- 
kdt des Struktuikeramikwericstoffs. Damit aus einem anozganisdien etektrisch leitf^igen Keramikwerkstoffein Wider- 
standshdzelement gebildet werden kann, ist daruber hinaus dn geeigaetes \Mahren eiforderlich, wie beispielsweise ein 
SpritzgjeB- Oder Siebdnickverfiahren, das im Hinblick auf die Kosten von \brteil ist 

Im Ergebnis intensi ver Unteisuchungen babea die Anmelder des vorliegenden Patents festgestellt, da6 der Mechanis- S 
mus der RiBbildung im obenerwahntea W-Metalldraht durch die Entstehung von Rissen gekenozeichnet ist, die durch 
eine VteppBdung infolge der bd einer Tbmperatur von 1650 bis 1900°C auftretenden Primarrekristallisation bcstimmt 
ist Es ist im besonderen festgestellt worden, dafi der W-Metalldraht nach Einwirken dieser HeiBprefitemperatur sehr 
sprdde wird und sich im nachfolgenden AbkuhlungsprozeB Risse duich die WMrmespannungen bilden, die durch den Un- 
terschied der linearen WSrmeaiisdehnungskoeffizleoten zwischea dem W-Metalldraht und dem ihn umgebenden Kera- lo 
mikwedsstoflf aus Siliciumniliid entstehen. Dariiber hinaus ist festgestellt worden, daB die Lange dieser Risse zum gro- 
Bea Tbil von der Tiefe der WmfirtekristaUisation des W-Metalkfcahtes abhSngt ist, da die Rekristallisation schrittweise 
von der OberfiSche nach innea stattfindet 

Da die Tiefe der Primarrekristallisation annahemd konstant bldbt, ohne dabei vom Drahtdurchmesser abhangig zu 
sein, flben derartige Risse dnen grOBcren ffinfluB bd kldneren Drahtduicbmessem aus, wodurch es zu einer Zunahme is 
des Widrarstandes kotmnt. 

Wild der crwShnte W-MctaUdraht dotiort, dann tritt seine Primanckristallisation bci seiner HeifipreBtcmperatur von 
1700 bis 2000°C auf, wodurch isometrische KristallkOroer mit dnem Durchmesser im Bereich von mehreren bis 5 pm 
entstehen. In diesem Zustand ist der W-Draht so sprode, daB sich Risse an den Komgienzen aufgrund der wahiend des 
HeiBpressms entstdienden Spanuungen odcr der Warmespannungen bilden, die durch die unterechiedlichen lineaien 20 
WSrmeausdehnungskoeflSzienten von W-Draht und umgebeodem Keramikwerkstoff aus Siliciumnitrid entstehen. 

ZUSAMMENFASSUNG DERERFENDTJNG 

Auf der Gnmdlage der vorstehend beschiiebenen Pieststelluagen bestcht dn Ziel der vorliegenden Erfindung darin, 25 
K^ramikhdzeinsatze oder KeramikglUhketzeo, die niedrige Kosten veiursachen und die RiBbildung im W-Metalldraht 
selbst bd hoh^n HeiBpreBtemperaturen veiiiindem kdnnen, sowie V^ahren zu ihrw Herstellunj; zur Verfueuns zu 
stdlen. * ^ ^ 

Ein weiteies Zid der voriiegendea Erfmdung besteht darin, KeramikheizeinsStze oder Keramikgluhkmen zur \^rfa- 
gung zu stellen, die die Zunahme des Widerstandes infolge der RiBbildung im W-Draht auf ein Minimum verring^, die 30 
Hgraschaftai (z. B. Oxidadonsbes^tUgkeit) des Keramikwerkstofifo unv^rMndert lassen und bd dcier bohen Spannung 
eingesetzt werden kdnnen sowie eine lange Betriebslebensdaua besitzen. Ein Ziel der vorliegenden Erfindung besteht 
im besonderen darin, KeramikglUhkerzen mit emer Heizwendd und EigensSttigung berdtzustellen, bd denen neben d- 
ner SSttigungstenoperatur von 1300**C oder daruber dne schnelle WStmeerzeugung errdcht weiden und sich eine Nach- * 
gluhfeiiq)eratur bis zu 1300°C ergeben kann. 35 

Entsprechend der vorstehenden Zielsetzung sind Untersuchungen durchgefOhrt wocden, um die RiBbildung im W-Me* 
talldrafat zu vediindem und da HeiBpiessen bd hoheren Ibmperaturen zu maoglichen. Im Ergebnis ist festgestellt wor- 
den, daB dann, wenn die Kristallkdmcr des W-Drohtes duich Sekundarrckristaliisalion zum Wachsen gebracht werden, 
kdn RiB entsteht und kdne 2Zunahme des Widerstandes erfolgt D. h. die Ausldsung der RiBbildung und die Ausbrdtung 
der Risse konnen dutch die Verwendung eines rdnen W-Werkstoffes verhindert werden, der dne SekundSrrekristallisa- 40 
doQstenq>eratur in der Nahe der Ibmperatur besitzt, die fUr das Sintem durdi HdBpiessen erfccdedich ist, dnen Rein- 
heitsgrad Ober 99,99% aufwdst und keine absichtlich hinzug^ebenen Spurenelem^te zur Vbrhutung des Wachstums 
dear KxistaUkemer enthSlt, wie beisfndsweise Kalium (K), Aluminium (Al) und Silidum (Si). Ein solcber W-WerkstofT 
ist als nichidoderter W-Werkstoff bekannt 

Gegenstand d^ vorliegenden Erfindung ist ein Kraramikheizeinsatz oder dne KeramikglOhkrarze nut einem Keramik- 4S 
werkstofT, in dem ein Widerstandsheizelement dngebettet ist, das aus dnem Heizdraht aus hochschmelzendem Metall 
besteht, wobd der Heizdraht einen Durchmesser von hfichstens 0,4 mm besitzt und die Kristallkdmer des Hdzdrahtes 
eine solche anisotrope Form aufweasen, daB das X^rhSltnis (R) d^ I^ngskomgroBe (L) zur Radialkomgrdfie (T) im Be- 
reich von 1,5 bis 100 liegt und die RadialkomgcdBe (T) nicht weniger als 5 pm betr^ 

Als dieses V^derstandsheizeLetneat wird voizugswdse dn hochschmelzeodes Metall verwendet, das im wesentlichen so 
aus Wolfram (W), MolybdSn (Mo) oder dergleichen besteht Neben den gerade aufgeftthrten ELementen kSnnen auch 
Niobium G^)» Hafiiium (HQ, Lidium (fr) und deigldchen verwendet weiden. Die untere Grenza des Durchmessers des 
Heizdrabtes liegt bd 0,01 mm, und die obcre Grenze der RadialkomgioBe (T) der Etistalikdmcr betragt 60 pan. 

Nach dner Ausftlhrungsform der voorliegendra Erfindung wird ein y^ r?i niikh<'-<»^nyat7 oder dne Trftrnm^lf g^ fib Verzff 
zur X^rfugung gestellt, bei dsxn bzw. der der Keramikweikstofif 5 bis 25 Vol.-% Molybdansilidd entfa^t ss 

Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist des wdtcren dn Veitidiren zur Herstellung eines Kraramikfaeizeinsatzcs 
oder einer KeramikglOhkerze, das die Schritte Berdtstellen eines Heizdrabtes aus hochschmelzendem Metall als Wider- 
standshdzelemeot, HeiBpressen des Heizdrahtes bd einer Temporatur von 1900 bis SOOO^'C imd Brennen des in einem 
Keramikweikstoff dngebetteten Heizdrahtes zu aneoa. integralen Sinterkficpei: 

Nach einer noch weiteren AusfOhrungsform der vodiegenden Erfindung mtd ein \%r£iEdiren zur Verfiigtmg gestellt, bei 60 
dem dieser Heizdraht zu einer Wendel gewickelt, bd einer Ibmperatur von 1900 bis SOOO'C wltrmd>chandelt und an- 
schlieBend in dnem Keramikwedutoff eingebettet und zu einem inCegralen Sinterk5rper gebrannt wird. 

Gegenstand der vodiegenden Erfinduqg ist des wdteren ein Kmmikbdzdnsatz oder eine Keramikgliihkerze mit d- 
nem Xmunikwetkstoff, hi dem dn Widerstaixlshdzelemeat aus Wolfiramwerkstoff dngebettet ist wobei der Wolfram- 
werkstofif ein rdner Wolframwericstoff ist der einen Reinheitsgrad von wenigst^ 99,99% besitzt und keine absichtlich es 
hinzugefugten Spuienelraiente zur Vsrhatung des Wachstums von Kristallkdmem entfaSlt, wie beispielswdse Kalium 
(K), Aluminium (Al) und SiHdum (Si). 

Der Begriff "rdner WalframwerkstoflT, wie er hier verwendet wird, bezeichnet emen Wolfram- oder W- Wericstoff, der 
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einen Reinheitsgrad von nicht weniger als 99,99% besitzt und keine absichtlich hinzugefiigten Spureaelemente zum \fer- 
htlten des Wachstums von Kristallkfimem enthait, wie beispieisweise K, Al und Si, Bin solcher W-Werkstofif ist als nicht- 
dotierter W-Werkstoff bekannt 

Nach einer AusfUhrungsform der vorliegendeo Erfindung wird ein Keraniikheizeinsatz oder eine Keramikglilhkerze 
5 zur VeifUgung gestellt, bei dem bzw. der die Kristallstruktur des Wolframwerkstoffes, der das obenerwShote Wider- 
standshedzelement bildet, eine rekristallisieite Struktur nut einer KomgroBe von nicht weniger als 10 ^ ist 

Nach einer weitercn AusfUhrungsform der voriiegenden Erfindung wird ein Keramikhcizeinsatz oder eine Keramik- 
gluhkrarze zur Vetfugung gestellt, bei dem bzw. der der ob«ierwahnte Keramikwerkstolf 5 bis 25 \fel.-% MolybdSnsili- 
cid enthait 

10 Nach einer weiteren AusfUhrungsform der voriiegenden &findung wild ein Vferfahren zur Herstellung eines Keramik- 
hdzeinsatzes oder einer Keraniikgliihkerze zur Verfugung gestellt, das iblgende Schritte umfafit: Bereitstellen eines rei- 
nen Wolframwerkstoffes, der einen Reinheitsgrad von nicht weniger als 99,99% besitzt und keine absichtlich hinzuge- 
fugten Spurenelemente zum Verhiiten des Wachstums von Kristallkomem, wie beispieisweise Kalium, Aluminium und 
Silicium, enthaU; Hnbetten des reinen Wolframwerkstoffes in einem Keramikweikstoff; und HeiBpressen der dabei ent- 

15 fitehenden Einheit bei einer Tfemperatur von 1700 bis 2000°C. 

Wie im vorhergehenden beschrieben, ist die voiliegende Erfindung dadurch gekennzeichnet, daS in einem Keramik- 
heizcinsatz oder einer Kcramikgluhkcrze mit einem Kcramikwericstofif, in dem ein Widerstandsheizclemcnt eingebettct 
ist, das aus einem Heizdiaht aus hochschmelzendem Nletall besteht, der Heizdraht einen I^urchmesser von hdchstens 
0,4 mm besitzt und die Kristallkoraer des Heizdrahtes eine solche anisotrope Form aufweisen, daB das V«-haltais (R) der 

20 LangskomgroBe (L) zur RadialkomgrbBe (T) im Beieich von 1,5 bis 100 liegt und die RadialkomgroBe (T) wenigstens 
5 ^m betragt. Auf diese Weise wird durch die vorliegende Erfindung die Ausbieitung von im Heizdraht entstandenen 
Rissen wirksam verhindert und dadurch die Zunahme des Widerstandes auf ein Minimum veningert. 

Nach einer AusfDhrungsforra der voriiegenden Erfindung enthait der obengenannte Xeramikwerkstoff 5 bis 25 VoL-% 
Molybdansilicid. Zusammen mit der Fordenmg, daB die Form der Kristallkomer des Heizdrahtes dadurch gek«inzeich- 

25 net sein mUBte, daB das Va-haitnis (R) im B^eidi von 1^ bis 100 liegt und die RadialkomgrCSe (T) nicht kleiner als 
5 >jm ist, verringert diese Besonderheit auf wirksame Weise die Zunahme des Widerstandes auf ein Minimum. 

Nach einer weiteren Ausfiihrungsform der voriiegenden Erfindung wird ein Heizdraht aus hochschmelzendem Metall 
als Widerstandsheizelement vorhcr einer WSnncbehandlung bei eii^r Tbmperatur von 1900 bis 3000*C unterzogen und 
anscUiefiend in dnen Keramikwericstoff eingebettet und zu einem integralen Sinterkorper gebrannt Die XristaUkdmer 

30 des dieses Heizdrahtes besitzen somit eine langliche Fcxm. Selbst wenn sich Risse im Heizdraht bilden, ist es dadurch 
moglich, ihre Ausbreitung zu verbindem und somit die Zunahme des Wderstandes auf ein Minimum zu veningem. 

Nach einer nocb weiteren Ausfuhrungsfbcm der voriiegenden Erfindung wird der Heizdraht zu einer Wendel gewik- 
kelt Dadurch ist es mdglich, die Ausbreitung der Risse im Heizdraht zu veriiindem und so die Zunahme des T^derstan- 
des auf ein Minimum zu verringem, ohne dadurch s^ne Eormbarkeit zu einer Wi^del zu beeintrachtigen. 

35 Es CTlstehcn in dem reinen W-Draht, der das Widerstandsheizelement bildct, nach der voriiegenden Erfindung keine 
Risse. Infolgedessen kann im G^ensatz zu dem bisherigen Stand der Ibchnik, nach dem derartige KerandkheizeinsStze 
nicht h^gestellt warden konnen, die Zunahme des Widerstandes auf ein Minimum verringert werden und konnen die ent- 
stehenden Keramikhcizcinsatze einem Hochspannungsbetrieb standhalten. 'Dberdies ermoglicht die vorliegende Erfin- 
dung des weiteren die Herstellung von Keramikheizeinsatzen mit einer ausgezeichneten Oxidadonsbestandigkeit bei ho- 

40 hen Temperaturen . D.b, es wird mdglich, Keramikgliihkerzen herzustellen, die beispieisweise mit 24 V betrieben werden 
und einen hohen ErwSimtmgsgrad, Nachgltthtemperatur von 1300°C und eine garantierte Laufidstung von 
100 000 km aufweisea Zudem ermdglicht die vorliegende Erfindung die \%rwendung von Seltenerden als Sintertilfen, 
die eine ausgezeichnete OxldationsbestSndigkeit besitzen und bei hohen Ibmperaturen eingesetzt werden kdnnen. 

45 KURZB BESCHREIBUNCjEN DER ZEICHNUNGEN 

In denZeichnungen zeigen: 

fig. 1 edn Ablaufdiagramm des Vecfahrens zur Herstellung eines Keramikheizeinsatzes gemSB der voriiegenden Er- 
findung; 

SO Pig. 2 eine schematiscbe Darst^ung d^ Struktur dnes i?^nnebehandd.ten Widerstandsheizelements bei einer Vergro- 
fierung auf den lOOOfachen Durchmesser; 

Fig* 3 eine schematiscbe Darstdlung der Stiuktur eines nichtwarmebehandelten Widerstandsheizelements bei einer 
Vergrofiening auf den lOOOfachen Duichmcsscr, und 

fig. 4 eine schematische Schnittdarstellung des Aufbaus der Keramikgltthkerze gemfifi der voriiegenden Erfindung. 

55 

AUSFOHRUCHE BESCHREEBUNG DER BEVORZUGTEN ANWENDUNGSFORMEN 

Hne eiste AusfUhrungsform d^ vorliegendCT Erfindung soli nun im besondecen beschrieben werden. 

£0 Erste AusfUhrtingsform 

Fig. 1 ist ein Ablaufdiagramm des V&rf ahrens zur Herstellung eines Keramikheizdnsatzes gemaB der voriiegenden Er- 
findung. 

Zuersl wird cin W-Metalldraht, der als Wid^standshcizelement dient gezogen und zu einer Wendel gewickelt. Da- 
65 nach wild diese Wendel einer Wfirmebefaandlung bei einer Ibmperatur von 1900 bis 3000°C unterzogen und in einem 
Keramikpulver eingebettet AnscblieBend wird dieses Keramikpulv^ formgepreBt Im AnschluB daran wird das entste^ 
hcnde Fbrmteil entfeltet und bei einer IbmperaUir von 1650 bis 1900**C heiBgepreBt 

Im Ergebnb der beschriebenen Warmebehandlung besitzen die Xristallkomer 1 des W-Metalldrahtes eine langliche 
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Form mit Aoisotropie, wie es in Fig. 2 daigestellt ist, bei der es sich um eine schematische Ansicht derMikxostruktur (bei 
einer VecgrOfiening aiif den lOOOfachen Durchmesscr) eines bei 2200^C warmebehandelten W-Metalldrahtes handelt 
Diese anisotrope Struktur eaCsteht durch den EinfluB eines IDod&rungsniittels, das dem W-Metalldraht zugesetzt wunle, 
und die sich eigebeade VerSndening der Form der Kristallkdmer 1 verhindeit die Ausbreitimg der Risse 2 und verringert 
dadurdi die Ztinahme des Widerstandes auf ein Minimum, Im Gegensatz dazu werden dann, wenn der W-Metalldraht 5 
nicht warmebehandelt wird, isometrische Kristallkbmer 1 mit einem Durchmesser von mehreren bis 10 pm wahrend des 
HwBprcssens bei einer Tfcmperatur von 1650 bis 1900°C gebildet. wie es in Fig. 3 dau^estellt ist, Bs wird vermutet, daB 
ICristallk.5mer 1 mit dieser Form die an den Komgrenzai 3 entstandenen Risse 2 enllang der Komgrenzen 3 ausbreiten 
lassen und infolgedessen leicht wachsen. Fig, 3 zeigt eine schematische Darstellung der Mikrostruktur (bei einer Vergro- 
fierung auf den lOOOfachen Durchmesser) dnes bei l90CfC heiBgepieBten W-Melalldrahtes ohne jede Warmebehand- 10 
lung. 

Es wrd angenommen, daB eine aus Uinglicben Kristallkomem 1 bestehende anisotrope Struktur, nachdem sie durch 
eine '^J^^rmebehandlung bei einer Temperatur von 1900 bis 3OO0°C entstanden ist. wShrend eines anschlieBenden HeiB- 
pressens bei einer Tbraperatur von 1650 bis 1900^*0 keiner Veranderung unterliegt und die Ausbrdtung der Risse 2 ver- 
hinderL t5 

Wird der Ausgangswetkstoff fur den W-Metalldraht der vorstehend beschriebenen Warmebehandlung unterzogen, 
daim treten Einschrankungen bei der Formung des Drahtcs zu einem Wdcrstandshcizelement auf, weil cr den wahrend 
des "^ckelns auftretenden Spannungen nicht standhalten kann, Andererseits ist die vorstctend beschriebene Warmebe- 
handlung unwirksam, wenn sie nach dem HeiBpiessen durchgefuhrt wird, weil sich die Risse dann bereits gebildet ha- 
ben. Dariibo^ hinaus ist es unmoglich, die Warmebehandlung iaber die durch die Warmebestandigkeit des umgebeoden 20 
Keramikwerkstof65 auferlegte Grenze hinaus durchzufuhren. Dementsprechend wird die vorstehend beschriebene War- 
mebehandlung vorzugsweise zwischen dem Wickeln und dem HeiBpressen durchgefuhrt. 

Liegt die Warmebehandlungstemperatur unter 1900**C, dann ist die Wiederherslellung der Ziehbarkeit, die eine Scr 
kundanekristallisatioa begleitet, unzureichend und kann eine Verhiitung des Wachstums der Risse nicht erwartet werden. 
Andererseits kann eine WSrmebehandlimg bei cin^ Tbraperatur fiber 3000**C praktisch einzig und allein durch das Hin- 25 
duichflieBen eines elektrischen Stromes erfolgen. Das ist jedocb unzweckmSfiig, weil der Draht wahiend des Strom- 
duichflusses hSufig bricht oder sich nach dem HeiBpressen eine Zunahme des Widerstandes ergibt Folglich liegt die 
warmebehandlungstemperatur vorzugsweise im Bcreich von 1900 bis 3000*'C. DarUber hinaus betrSgt die WSnnebe- 
handlungsdauer vorzugswdse 0,5 bis 60 min. Liegt die Warmebehandlungsdauer unter 0,5 min, dann ergeben sich 
S<^wierigkeiten dahingehend, daB die gewiinschte Kristallform aufgrund einer unzureichenden RekristaUisation nicht 30 
erhalCBQ werden kann. Liegt die WSrmebehandlungsdauer iiber 60 min, dann eigeben sich Schwiehgkeiten dadurcii, daB 
die Versprodung des Drahtes beschleunigt wird. 

Eine schematische Darstellung des Aufbaus einer KeramikglUhkerze gem^ der vorliegenden Erfindung wird in Fig. 4 
gezeigt Am Ua&eren Umfang ist diese KeramikglQhkeize 4 mit einer AbschluBkappe 5 abgedeckL En zylindrisches 
Rohr 6 ist in die AnschluBkappe 5 eingesetzt, und dariiber hinaus ist ein zu einem Stab gefomiter Keramikwerkstoff 7 33 
darin untergebiacht In diesem Keramikwezkstoff 7 sind eine Wendel 8 aus W-Metalldraht als ^derstandsheizelement 
und 2>jleitungea 9 eingebettet, die mit der Wendel 8 verbundene elektrische Leiter darstellen. 

Eine zweitc Ausfuhrungsfoim d^ vorliegcndrai Eifindung soil nun genauer bcschrieben werden. 

Zweite Ausftihrungsform 40 
(1) Keramikwerkstofif und Sintediilfe 

Der im Rroduklioaisverfahrra d^ vodiegenden Erfindung verwendete Keramikwerkstofif wird vorzugsweise unter 
Feinkmmikweri»tofien ausgewShlt Hir Keramikfaeizeinsatze oder Keramikgluhkerzen werden vorzugswdse die Kera- as 
mikwericstofie aus Silidumnitrid oder Siliciumcarbid, die eine Sinteifailfe enthalten, verwendet. Siliciumnitrid (Si3N4) 
wird u. a. wegen seiner IbmpenOurwecliselbestSndigkeit als Keramikwerkstoff besonders bevorzugt 

Die Sintettiilfea verbleiboi nach dem Brennen an den Komgrenzen und bikien Glas- und Kristallphasen. Die Oxida- 
tionsbestMndigkeit und andere EigenschaAen, wie beispielsweise die Festigkeit und die Hochtemperaturf&stigkdt, wer- 
den im wesentlichen durch die Arten dieser Glas- und Kristallphasen bestimmt Fiir KeranukheizdnsStze oder Keramik- so 
glQhkerze werden Sinterliilfen nut ausgezeichneten Hochtemperadireigenschaften, wie beispielsweise Yttriumoxid-Alu- 
miniumoxid, Yttriumoxid und Yttrium(III)-oxid, bevorzugt verwendet Unter andfi^m finden vorzugsweise Sinterhilf«i, 
die alldn Remente der Selteneiden enthalten, im Ifinblick auf die Oxidalionsbestandigkdt bei hohen Ibmperaturen und 
die 'Dsmperaturwechselbestandigkeit V^rwendung. Oberdies kann ein I^d eines Elements der Gnippe ina« IVa oder Va 
in der FeriodentabeUe als Zusatz zur Verhfitung der Silifikation von W hinzugegeben werden. Molybd^silidd, wie es ss 
durch MoSi2 typisiert wird, besitzt einen linearen Warmeausdefanungskoeffizienten von 8,25 x 10~^/^ der groBer als 
der lineare Wfirmeausddmungskoeffizi«Jl von Silidumnitrid und W ist (d h. 3,40 x lO^rC bzw. 4,6 x lO^^Q, Durch 
den Zusatz von Molybdansilidd in dner Menge (nicht grbBer als 25 \bL-%), die das Molybdansilidd keine kontinuier- 
liche Bahn bilden lIBt, kann der lineare WSrmeausdehnungskoeffizieat des Keramikweikstoffs an den von W herange- 
bracht werden. Die zwischen ihnen bervorgerufenen Warmespannungen kSnnen dadurch abgeschwacht werden, so daB 6o 
die Betriebslebensdauo- und die 2:;uveriassigkeit des Kerannkhdzeinsatzes oder der KeramikglQhkerze v^l^gert bzw. 
erhOht werden. Wie in den Bei^den noch genauer bescbrieben wird, ist der HnHuB dieses Zusatzes stSrkei; wenn der 
Drahtdurchmesser kleiner wird. D. h. (fie Betriebsleb^isdau^ und die Zuverlassigkdt beispielsweise dner fUr den Be- 
trieb mit 24 V vorgesehenen KeramikglUhkerze werden daduich vecbessert Oberdies wird unter BerUcksichdgung der 
Fesdgkeit, der Oxidationsbest9ndigkdt und anderer Eigenschaften die hinzugegeibene Molybdflnsilikatmenge zweckmS- 6S 
fiigerwdse so gewahlt, daB sie im B^cb von 5 bis 25 VoL'% liegt 
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(2) Widerstandsbeizelement 

Da das Vi^derstandsheizelemeat eines Keramikheizeinsatzes oder einer Keramikgluhkerze auf eine Tfemperatur von 
1400°C Oder darOber erwarmt wird, findet Wolfiram mit dem hdchsten Schmel^unkl aller Metalle und einem niedrigea 
5 Dampfdnick Verwrendung. FQr den Zweck der vorliegendea Erfindung wird leines Wilfiram mit einem Rdnheitsgrad von 
nicht weniger als 99,99% und einer Rekristaliisationsteraperatur von etwa ISOO^C verwendeL Der Grund fur den Einsatz 
von reinem Wolfram wird im folgenden bcschriebcn. 

Wird reines Wolfram fur den W-Gliihfeden einor elektrischen Gliihlan^ oder dergl^chen verwendet, dann kommt es 
zu einem Durchhangen, d. h. zu einer Erscheinung, bei der der Gliihfaden wahrend der Beleuchtung locker durchhangt, 

10 wodurch es zu einer Verringerung der Helligkeit und einer Verkiiizung der Belriebslebensdauer der Gluhlampe kommt 
Es ist dementsprechend allgemein iiblich, Dotierungsmittel, wie beispielsweise K» Al und Si, zur Bildung einer langli- 
chen und verzahnten Struktur durch SekundSrrekrlstallisadon hinzuzugeben und das dabei entstehende dotierte W>lfram 
ohne Durchhangungseigenschaflen zu verwenden, Werden jedoch W-Faden in Keramikheizeinsatzen oder Keramikgliih* 
kerzen verwendet, dann spielen diese Durchhangungseigeaschaften keine Rolle, die Ausbildung von Rissen stellt dage- 

15 gen ein schwexwiegendes Problem dar. 

Bei dotiertem W iritt nur eine Primanrekristallisation besonders im HeifiprcBtemperamrbereich von 1700 bis 2000°C 
auf, wodurch isometrischc Kristallkorncr mit einem Durchmesser im Bcreich von mehreien bis 10 cntstehen. Dem- 
entsprechend neigen die Kisse, die an den Xomgrenzen durch Spannungen entstanden sind, die im W-Draht wShiend des 
HeiBpressens oder durch den Unterschied der Warmeausdehnungskoeffizienten zwischen dem W-Draht und dem Kera- 

20 mikwerkstoff wahrend des Abkiihlens des W-Drahtes hervoigcrufen werden, zu einer Ausbreituug in der aus Kristallkor- 
nem der genannten Form bestebenden Struktur. Die Risse breiten sich dadurch leicht aus und fuhren zu einer Zunahme 
des Widerstandes. 

Andererseits werden bei reinem W im HeiBpreBtemperaturbereich von 1700 bis 2000*'C grobe Kristallk5mer mit ei- 
nem Durchmesser von nicht weniger als 10 fim erzcugt Es wird uberdies vennutet, daB die Komgienzen durch das we- 
25 senlliche Fehlen von Vemnreinigungen an den Komgrenzen stark ausgep:^ sind, Infolgedessen wird angenommen, daB 
im W-Draht keine Risse entstehen, selbst wenn Spannungen im W-Draht wShrend des HeiBpressens oder durch den Un- 
terschied des Warmeausdehnungskoeffizienten zwischen dem W-Draht und dem Keramikwerkstoff wahrend des Abkiih- 
lens des W-Drahtes hcrvorgerufen werden. Aus diesem Grund kann die Zunahme des Wlderstarxies des W-Drahtcs wSh- 
rend des Brennens auf ein Minimum verringert werden, so daB der W-Draht, der das Widerstandsbeizelement bildet, 
30 selbst dann nicht bricht, wenn der Keramikbeizeinsatz oder die Keramikgluhkerze wiederholt zyklischen thennischen 
. Beanspruchungen ausgesetzt wird. 

Dementsprechend mufi das in der vorliegenden Erfindung eingesetzte Widorstandsheizdement aus reinem W-Werk- 
stoff besCeheo. 

35 (3) \^rfahren zur Herstellung eines Keramikheizeiiisatzes od^ ein» Keramikgluhkerze 

Zuerst wird reiner W-Draht (d, h. Draht aus sogenanntera unlegierton Wolfram) in einem Formtdl aus Keramikwerk- 
stoff eingebettet 

Zu 6ea Veifahren, die fur dieses Einbetten angewendet werden konnen, gehdren SpritzgieBen, einachsiges Pressen, 

40 Giefien, GelgieBen und dergleichen. Dabei wird im Hinblick auf die Produktionsausbeute, Formbaikeit und automatische 
Steuoung am meisten das einachsige Pressen bevorzugt. Beim einacbsigen Pressen wird ein W-Faden auf die H&lfte des 
Keramikpulvers gdegt und mit dem tibrigen Kmmikpulver bedeckt uikI diese Einheit zu einem Focmteil gepreBt. 

AnscblieBend wird dieses Formteil aus Keramikwerkstoff eatfettet, in eine Grapbitfonn gelegt und b^ einer Ttmpe- 
ratur von 1700 bis 2000^*0 heifigepreBL Liegt die HeiBpreBtemperatou: unter ITOO'^C kann weder der Keramikwerkstofif 

45 zufriedenstellend gesintert noch eine zufriedenstellende Sekundarrekiistallisation bei dem im Fbrmtdl aus Keramik- 
werkstoff cingcbctteten reincn W-Draht ausgelOst werden. tJberdies kann, wenn der Keramikwerkstoff Siliciumnitrid 
enthalt, die a-Phase im Sinterkorp^ zuruckbleiben und zu einer \%rschlechterung der Eigenschaflen, beispielsweise d^ 
FestigkeLt, fiihren. Liegt andererseits die HeiBpreBtemperatur ab^ 2000''C, dann schieitet die Silifikation des reinen W- 
Drahtes in Qbermafiigem AusmaB fort, wodurch es zu einem erhdht^ Widerstand kotnmt Die HeiBpreBtemperatur soUte 

50 dongemaB voczugsw^ im Bcreich von 1700 bis 2000**C liegen. Der bevorzugte Tfemperaturberdch ftir 813^^4 und SiC 
Ucgt aber besser noch bd 1700 bis IgOO^C bzw. bei 1900 bis 2000**C. 

AnschlieBeod wird d» entstebende gesintecte Keramikkdrper durch Schldfen in eine gewiinschte Form gebracht und 
als Kpramikfaeizdnsatz- oder Keramikgluhkerzenspitzc verwendet. SchlicBlich wird dn Keramikbeizeinsatz oder eine 
KetamikglUhkeize dadurch erbalten, dafi die erw9hnte Spitze in dn Rohr oder ein Geh^use eingesetzt wird. 

55 Die vorliegende Erfindung soli nun genauer unter Bezugnahme auf folgende Bdspiele erlautert werden. 

Beispiel 1 

Es wurden Siliciummtrid (Si3N4) als Kmmikweikstoff, W-MetaUdr^te mit einem Durchmesser von 0,20 mm als 
60 derstandsheizelemeiite und Y2O3 als Staterliilfe verwendet. Diese W-Metalldrahte wurden bei verschiedenen Tbmpera- 
tuien im Berdch voa ISOO^ bis 33QO^C einer WtaaebehaixEung unterzogen und anschlieS^ im Keramikwerkstofif 
aus Siliciumnitrid eingebetteL Die dabei eotstefaenden Einheiten wurden bei 1900°C hdfigepreBt 

Danacb wurde bd jedem der entsteheaden Produkte die Zunahme des Wd^standes je Zeiteinheit und die Kristall- 
kOTDgrOBe des W-Metalldrahtes gemessen. Die dabei erhaltenen Eigebnisse sind in der l^lle 1 nach der W^rmebe- 
65 handlungsteiiq>e£alur des W-Metalldrahtes angegeben. Was die Knstallkomgi<)Be betrifft, so wird die L&igskomgrdBe 
durch L, die RadialkccngrdBe durch T und das VerhalCnis von L/T durch R dargestellt. Aus l^belle 1 kann entnomm^ 
werden, da8 unter den WSrmebehandlungstemperaturen der W-Metalldr^te die Ibmperaturen im Bereich von 1900 bis 
3000'»C die durch T (RadialkomgroBe) ^ 5 pm und R = 1,5-100 d^nierten Bedingungen erfuUen. 



6 



DE 199 08 764 A 1 



TabeUe 1 

Si3N4 (mit 8 Masse% Y2Q3 als SinlerfiUfe), HciBpreBtemperatur 1900*C, W-Drahte mil einem Duichmesser voa 



\A/3mio— 


1 CfWciiiiiung Qurcn oirom~ 


LangsKomgroue 


RadialKorngro&e 


R 


behdndlunas- 


1 UUIwlilllJIo 




(1) 


(L/T) 


teniDcratur 


1 rZunahnn^ dp^ 

1 ^&aMI ICil II 1 Iw WWW 








CO) 


Widerstandes ie Zeiteinh \ 




}Xn\ 




1 500 


1 0 ft 


on 


0 
0 


6,6 


1 600 

1 www 


1 0 7 


£,1 




7.0 


1 700 

1 1 WW 






4 


5.0 


1 ftOO 




OA 


4 


5,0 






• 

32 


7 


4,6 


il UUv 


2,2 


40 


24 


1,7 


9 inn 


! 1,6 


48 


25 


1.9 




1.1 


66 


26 


2.2 


OUsJ \ 


1.1 


60 


^^^^ 

28 


2,1 


0 Ann 


4 4 
1,1 


78 


35 


2.2 




1 


102 


40 


2.6 


2 600 1 


1 1 


220 






2 700 1 


1.2 


240 


45- 


5,3 


2 800 1 


1.1 


265 


45 


5.9 


• 2900 1 


1.2 


275 


50 


5,5 


3 000 1 


1.1 


350 


47 


7.4 


3100 1 


1.5 


450 


46 


0,8 


• 3 200 1 


X (gesdimolzen) 








3 300 1 


X (geschmolzen) 









Beispiel 2 

Es wuiden Siliciumnitrid (Si3N4) als Kcramikwerkstofif, W-Metalldrahte mit eii»m Duichmesser voa 0,20 mm als Wi- 
dcrstandshdzclemente und Y2Q3 als Sinterfiilfc vcrwcndet Dicse W-Mctalldrahte wurdcn bd vcrschicdcncn Tbmpcra- 
tuien im Bereich von 1500°C bis 2200°C einer WSrmebehandlung unterzogen und anschlief3end im Keramikwerkstoff 
aus Siliciimmitrid dngebettet Die dabci entstehenden Einheiten wurden bei 19WC heiBgepreBL 

Daaacb wurdc bd jedcm dcr catsteheadea Produktc die Zunahmc dcs Wid^standes je Zcitcinhdt und die Xristall- 
komgr56e des W-Metalldrahtes gemessen. Die dabei eilialteaen Eigebnisse sind in der Ibbelle 2 nach der Warm^>e- 
handlungstemperatur des W-Metalldrahtes angegeben. Aus Tabelle 2 kana entnommeo werden, da6 unter d^ Warme- 
befaandlungs&emperaliiren der W-MetalldrShte die Tfemperaturen im Berdch von 1800 bis 2200°C die durch T (Radial- 
kozDgroBe) ^ 5 >im und R 1,5-100 definierten Bedingungen erfulien. 
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Tkbelle2 

Si3N4 (mit 8 Masse% YtQs als Sinterhilfe), HeiSpreBtemperatur 1900^C, W-Drahte mil eioem Duichmesser voa 
0,2 mm. 



Warme- 

* 

Denanaiungs- 
lernperaiur 

K ^) 


Erwarmung im Elektro- 

• 

ofBn 

M^^^M 4 ^^^^^^ ^^^^^^^^ 

(Zunanme des 
Wiaerstanaes je Zeiteinn) 


Ldngskomgrd&e 

jim 


Radiaikorngrd&e 
CT) 


R 
(ITT) 


1 600 


^%*^ 


Oft 


3 


6,6 


1 600 


2.4 


21 


3 


7.0 


1 700 


2.3 


20 


4 


5.0 


1 800 


2,5 


20 


13 


1.5 


1 900 


2.2 


35 


.14 


2.7 


2 000 


1.7 


52 


28 


1.9 


2 100 


1.4 


65 


27 


2.4 


2 200 


1.1 


80 


29 


2.8 



10 



20 



2S 



30 



SO 



Beispiel 3 



Wurdea die W-Metalldrahte mit vefschiedeoeo Duichmessern warmebehandelt oder nicht wamsebehandelt, erfolgte 
eine Messung der ^mahme ihres ^^deistandes je Zeiteinheit Diese W-Metalldrahte wuidea zudem wiederfaolt ErwSr- 
miings* iind Abkuhiungszyklen unterzogen, und danacb wuide die ^inahme ihres Widerstandesje Zeiteinheit gemessen. 

35 Im besoado^en wiuxte Silidutnnitrid (Si3N4) als KeramikwerkstoS', W-Metalldrtihte mit verschiedcnea Duichmcs- 
sem im Beieich von 0,QS bis 0^ mm als V^derstandsheizelemente und ¥203 und AI2O3 als Sinteihilfen verweodet 
Diese W-MetalldrShte wurdra bei 2200**C warmebehandelt und anschlieBend im Keramifcwerkstofif aus Siliciumnitrid 
eingebettet Die dabd entsteheaden Hnhdten warden bd verschiedenen Ibmperaturen im Beieicb von 1700 bis 1900°C 
hdfigepceBt. AnscMiefiend wiude bei jedem entstdienden Piodukt die Zunahme des Widerstandes des W-M^^drahtes 

40 je iZeitdnhdt gemessen. Die dabd erfaaltenen Ergebnisse sind oadi dem Durchmesser des W-Metalldrahtes and der 
HeifipreBtemperatur in den l\d»ellen 3 bis 6 angegeben. 

'BU>e]le 3 zeigt im besondeten die Zunahme des Widmtandes von bd 2200^ warmebehandelten W-Metalldrahten je 
Zdtdnhdt, wShiend lUbdle 4 die Zunahme des Wideistandes von nicht w^ebehanddten W-Metalldrahten je Zdtein- 
hdt zeigt Cbenties zeigt T^lle 5 die SSunahme des Wd^standes von W-Metalldr§lhten, die bei 2200^ wSrmebehan- 

45 delt und wiedeiholt 10 000 Erwaimungs- und Abkuhlungszyklen ausgesetzt wurdea, je Zdtdnhdt, wahrend Ikbdle 6 
die Zunahme des l^^detstandes von W-Metalldrflhten je Zdteinheit zdgt, die nicht warmebehandelt, sondem wiederfaolt 
10 000 ErwSrmungs- imd AbkOMungszyklen ausgesetzt wurden. 



l^beUeB 

Zunahme des Vilderstandes von W-DrShten (warmebehandelt bd 2200°C) mit verschiedenen Durchmessem je Zeit- 
einheit bd verschiedenen Heifiprefitemperaturen Si3N4 (mit 5 Masse% Y2O3 und 4 Masse% Al^ als SintetfailfiBn). 



Heifiprefi- 
temperatur 


if 0,05 mm 


^ 0,10 mm 


^ 0.15 mm 


^ 0.20 mm 


1 700 'C 


1,4 


1.1 


1.0 


1.0 


1 800 


1.4 


1.1 


1.0 


1.0 


1 900 'C 


1.4 


1.1 . 


1.1 


1.0 



ss 



60 



65 



S 
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Tabelle4 

Zunahme des Widerstandes von W-Drahten (nicht warmebehand&lt) mit verschiedeaen Durchmessern je Zeiteinheit 
bd verschiedenen HeifipceBtemperatuien. Si3N4 (mit 5 Mas8e% Y203 und 4 Masse% AIzC^ als Sinteitulfen). 



HeiBprefi- 
temperatur 


4 

^ 0,05 mm 


^ 0,10 mm 


^ 0,15 mm 
• 


<^ 0,20 mm 


1 700 


6.5 


3.5 


1.5 


1.3 


1 800 'C 


9.0 


5,0 


2,0 


1.S 


1 900 •C 


UnendRc^ groB 


Unendlich groS 


•2,4 


1.6 



10 



IS 



TkbelleS 

Zunahme dcs Widcrstandcs von W-Drahtca (warmebchandclt bd 2200°C, nachd«n sic 10 000 Erwarmungs- und Ab- 20 
kuhlungszyklen unteczogen wurden). Si3N4 (mit 5 Masse% YaQs und 4 Masse% A1203 als Sintediilfen}. 



temperatur 


^ 0,05 mm 


4 0,10 mm 


^ 0,15 mm 


^ 0.20 mm 


1 700 'C 


1.4 


1.1 


1,0 


1,0 


1 800 "C 


. 1.5 


1.1 


1.0 


1.0 


1 900 'C 


1.5 


1.2 


1.1 


1.0 



25 



30 



labelled 

Zunahme des Widerstandes von W-DrShten (nicht w^rmebehandelt) mit versdiiedenen Duichmessem bd versdiiede- 
nen Hei£pre6temperatuien. Si3N4 (mit 5 Ma5se% Y2Q3 und 4 Masse% AXzCh als Sinterfailfen). 



HeiBpiBfi- 

temperatur 


^ 0,05 mm 


4» 0,10 mm 


4> 0,15 mm 


^ 0,20 mm 


1 700 


Unendlich groS 


Unendlich groQ 


1.6 


1.3 


1 800 •C 


Unendlich groB 


Unendlfch groS 


4.5 


1.9 


1 900 


UnendRch grofi 


Unendlich grofi 


Unendlich groS 


2,4 



3S 



40 



4$ 



Aus T^belle 3 kann entnommen werden, daB bei einer Warmebehandlung der W-Metalldrahte bei 2200^C die Vraran- 
derung der Zunahme cfes Widerstandes je Zeiteinhdt entsprechend dem Drahtdurchmesser abgeschwScht und selbst bei 
Drahtduicbmessem von 0,10 mm und daninter kein besonderes Problem beobachtet wurde, Aus l^belle 4 kann jedoch 
entnommen werden, daB die Zunahme dcs 'S\lderstandes je 2^teinheit zunahm, wcnn dcr Drahtdurchmesser auf 
0,10 mm Oder darunter verringert wurde. Besonders bei einer Heifiprefitemperatur von 1900®C wurde die Zunahme des 
Widerstandes je Zeiteinheit unendlich groB (d, h. der Draht wurde zerstoit). 

Aus TabcUc 5 kami uberdies cntnommoi werden, daB bei einer Warmebehandlung der W-Mctalldrahtc bei 2200°C 
und nach wiedeiholter Dim^hfiUmuig von 10 000 Erwarmungs- und Abkiihlungszyklen die Veranderung der Zunahme 
des Wderstandes je Zeiteinhdt entsprechend dem Drahtdurchmesser abgeschwicht wurde imd selbst bd Drahtdurch- 
messem von 0,10 mm und darimt^ kdn besonderes Problem beobachtet wurde. Tkbelle 4 zdgt, daB bd dn^ Vferringe- 
rung des Drahtdurchmessers auf 0,10 mm oder darunter die Zunahme des Widerstandes je Zdtdnhdt bd alien HeiBpreB- 
temp^ratureo unendlich groB wurde (d. h. der Draht wurde zerslQrt). 

Der herkdmmlichen Nachteil, dafi W-Metaildrdhte mit einem Durchmesser von 0, 1 mm oder darunter dne signifikante 
Zunahme des Wderstandes je Zeiteinhdt aufwds^ und bd einer wiederholten Erwarmung und Abkiihlung leicbt zer- 
stUzt werden konneo, kann somit duich die Warmebehandlung von W-Metalldrahten bd 2200'*C voUst&idig besdtigt 
werden. 

t)berdies ermoglicht die voriiegende Eriindung, W-Metalldrahte nrit einem Durchmess^ von 0,05 nun in einem Ke- 
ramikwerkstoff einzubetten und dadurch Produkte zu ahaltcn, die einem Hochspannungsbetrieb standhalten kOnaen, im 
Gegeosatz zu dem bisberigen Stand der Tbchnik, nach dem derartige Ptodukte nicht heigestellt werden konntra. 



SO 



55 



60 



65 
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Beispiel 4 

Es wuiden Versuche imter VerwenduDg eines Keramikwerkstof^ in Kombinadon mit einer Selteoerdesinterhilfe (z. B. 
Yttriumoxid, Yttrium(III)-oxid oder Vanadiumoxid) durchgeftihrt, von denen bekannt ist, dafl sie eine ausgezeichnete 
S Oxidation^sestSBdigkeit besitzen imd bci hoheo Ibmperaturen eingesetzt werdra kfinnen. Die Eigebnisse dieser Versu- 
che sind in der IVibeUe 7 angegebexL 

T^belle? 



10 W-Drahte (warmebehandell bei 2200**C); die Zunahme des Widerstandes je Zeiteinheit, nachdem sie wiederholt 
10 000 ErwSnnungs- und AbkUhlungszyklen ausgesetzt wurden, und die Dicke einer oxidierten Schicht, die sich im Xe- 
ramikweikstoff nach der PrOfiing bildete; Si3N4 (mit 8 Masse% Y2O3 als Sinterbilfe). 



IS 


HeiGprelS- 


Relative Dichte 


Zunahme des 


Dicke der oxidierten Schicht 




temperatur 




Widerstandes je Zeiteinheit 
nach der PrOfung 


nach der PrOfung 


20 


1 700 "C 


86,3 % 


Unendlich grofi 


10,5 




1 800 "C 


92,1 % 


5,2 


6,2 


25 


1 900 


98,7 % 


1,1 


1,2 fim 



Im besonderen wurden Silidumnitrid (Si3N4) als Kerandkwerfcstoff, W-Metalldrahte als \Wderstandshei2elemente 
und Y2Q3 als Sinterbilfe fUr den KeramikwerkstoflF verwendeL Die W-MetalldrShte wurden bei 2200**C wSimebehandelt 
und in dnetn Keramikpulver eingebettec Die dabei entstdienden Einb^ten wurden bei verschiedenen Ibmperaturen im 

30 Bereich von 1700 bis 1 900°C hei6gepre£t Bei jedem dabei entstebenden Produkt wurde die Zunahme des ^derstandes 
des W-M&talldrahtes je Zeiteinheit, nachdem dieser wiederholt 10 000 Erwarmungs- und AbkUhlungszyklen unterzpgen 
wurde, und die IHcke einer im Keramikwerkstoff gebildeten oxidieiten Sdricht gemessen. 'Ribdle 7 zdgt die dabei er- 
haltenen Eigebnisse. HdSpressen bei 1900°C ist bisbo- unmaglich gewesen. Es ist daher bei \ferwendung dieser Sin- 
tecfailfe oftmals gescheben, daB deren eigene Qxidationsbestandlgkeit aufgrund einer unzureicbenden rdativen Dichte 

35 nicht eneicbt werden konnte und die Oxidation des W-Drahtcs iiber miteinander vcibundene Poren, die zur Oberflacbe 
hin ofFcn sind, ablSuft vaod schlieBlich zum Bmch des W-Drahtes fUhrt. Die voriiegende Erfindung ermfiglicht im Gegen- 
satz dazu ein HeiBpressen bei 1900^C und infolgedessen die Heistellung von Keramikfaeizeinsatzen mit einer ausge- 
zeichneten Oxidationsbestandigkeit bei hohen Ibmperaturen. 

40 Beispiel 5 

Dieses Beispiel ist ein Vergleichsbeispiel, bei dem Molybdansilicid (MoSia) dem aus Siliciumniuid (SisHi) bestehen- 
dea KeramikwerkstoflF zugesetzt wurde und W-MetalldrShle mit kkineren Duichmesseaii als HeizdnsStze verwendet 
wurdea Die Zunahme des Widerstandes der W-Drahte je Zeiteinheit ist in der Ikbelle 8 angegeben. 

45 
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Molybdansilicid, wie es durch MoSi2 typisierl wird, besitzt einen linearen Warmeausdehnuiigskoeffizienten von 8,25 
X lO^PC, der grOBer ist als der lineare Warmeausd^imingskoeffizieni von SlUciumnitrid (SbN4) und W (d. h. 3,40 x 
KT^fC bzw. 4,6 X KT^rC). Durch den Zusatz von Molybdansilidd in einer Menge (nicht groBer als 25 \bL-%), die das 
Molybdansilicid keine kontinuierliche Bahn bilden ISBt, kana der lineare \^^rnieausdehnungskoefiizient des Keramik- 
S werksto£fs an den des W*Metalldrahtes angen^ert werden. Die zwischen ihnen verursachten Warmespannungen kOnnen 
damit abgeschwacht werden. Die Wiiksamkeit des Zusatzes von Molybdansilicid zur Reduzienmg der Zunahme des Wi- 
dastandes jc Zeiteinhcil wird in der l^jelle 8 gezeigt. Es kann daraus CDtDommen werden, daB allgcmein die Zunahme 
des Wderstandes je Zeiteinheit mit zunrfunenda* Zusatzmenge von MoSii gcringer wird. Unter Berucksichtigung des 
Gesamtverhaltens, wie beispielsweise Festigkeit und Oxidationsbestandigkeit, wird die Zusatzmenge von MoSiz zweck- 
10 mafiigerweise so gewahlt, daB sie im B^^ch von 5 bis 25 VoL-% liegt 

TUbelle 8 zeigt des weiterea die Zunahme des V^derstandes von W-Metalldrahten je Zeiteinheit mil einem Duicbnaes- 
ser von 0,05 mm, die nicht bei 2200^0 warmebebandeU wurden. Bei alien MoSij-Z^salzmengen war die Zunahme des 
"Widerstandes unendlich groB, so daB Molybdansilicid nicht zur gewiinschlen Wirkung fiihrte. Das zeigt, daB der Zusatz 
VOQ Molybdansilicid nur dano wirksam ist, wean es mit der Warmebehandlung kombiniert eingeseCzt wird. 

IS 

Beispiei 6 
HersteUung der Itebekoiper 

20 Hnc Mischung aus 91 Massed Siliciumnitrid, 5 Masse% Yttriumoxid, 4 Masse% Aluminiumoxid als Formhilfe und 
Siliciumnitridkugeln wurden in ein GefaB aus Siliciumnitrid gegeben und24 Stunden unter Verwendung von Isopropyl- 
alkohol als Mahlmedium gemischt und gemahlen. AnscblieBend wurde die durch das Mischen erzeugte Schlamme mit 
einem SprOhtrockner gctrocknet, um ein k5miges Mato-ial (oder Pulver) mit einer PaitikelgraBe von etwa 100 ^m zu er- 
halteo. AnscblieBend wurden W-Wendel aus reinen W-Drahten mit einem Reinheitsgrad von 99,99% und einem Durcb- 

25 mess«: von 0,05, 0,10, 015 bzw. 0,20 mm hergestellL Jede Wendel wurde im PuIvct so eingebettet, daB sie in der Mitte 
des Pulvers lag. Die dabei entstehende Einheit wurde einachsig zu einem Fonnteil geprefit AnscblieBend wurden die so 
gebild^en Formtdle bei einer Tfenq^eratur von 1700, 1800, 1900 und 2050'*C heiBgepreBt und ansdilieBend in die Form 
einer Gluhkerzenspitze geschliffeo. Nur bei einer HeiBpreBtemperatur von 2050**C wurde das HeiBpressen unter Druck- 
anwendung mit SdckstofTgas durchgeflihrt. Oberdies wiuden als Veigldchsbeispiel Oluhkerzen wie oben beschrieben 

30 mit der Ausnabme heigestellt, daB W-Wendeln aus dotierten W-Drahten mit einem Reinheitsgrad von 99^5% und einem 
Durchmesser von 0,05, 0,10, 0,15 bzw. 0,20 mm verwendet wurden, 

Darubtt' hinaus wurden komige Wcricstoffe wie vorstehend beschridien mit der Ausnabme becgestellt, daB 2,5, 15 
Oder 50 MoSiz zur Ausgangsmischung gegeben wurden. Es wurden W-Wendeln aus reinen W-Drahten mit einem 

Reinheitsgrad von 99,99% und einem Durchmesser von 0,05, 0,10, 0,15 bzw. 0,20 mm verwendet Jede Wendel wurde 

35 im PulvCT so cingebcttety daB sic in desscn Mitte lag. Die dabei entstehende Hnheit wurde einachsig zu einem Foimteil 
gepreBt AnscblieBend wurden die so heigestellten Formteile bei 1800^ heifig^pcefit und anschUeBend in die Form einer 
Gluhkerzenspitze gescfaUSen. 

Messung des Widerstandes und dsr Zunahme des Wideistandes je Zdteinheit 

40 

Es wurde der Widerstand jeder W-Wsndel vor dem Einbetten in einem Formteil mit 1 angenommen und die Zunahme 
des Wderstandes je Zeiteinheit nach dem Schldfen in die Form etner Gluhkerzenspitze ermittelt. AnscblieBend wuide 
eine KeramikglQhkeize dadurch hergestellt, daB die GlQhkerzen^tze mit einem GehSuse und andarea Ibilen zusam- 
mengesetzt wurde. Due Betriebsspannung wurde so gewahlt, daB cfie ObertlScbe der K^ze eine S^gungstemperatur 

45 von ISOO^'C aufweisen wiirde. Diese Kerze wurde anschlieBend dadurch gepruft, daB sic 50 000 Erwarmungs- und Ab- 
ktthlungszyklen unteizogen wurde, wobd jeder Zyklus darin bcstand, die Kmc unter Strom zu setzen, um sie 30 s lang 
zu erwarmen, und danach 30 s an der Luft abkuhlea zu lass«i. Diese Ptiifung soil eine Laufleistung von etwa 100 000 km 
unt^ tats^chlichen Hnsatzbedingungen garanderen. AnscblieBend wurde die Gluhkerzenspitze von der Kerze entferot 
und die Zunahme ihres A^derstandes je Zeiteinheit dadurch ermittelt, daB ihr Widerstand unmittelbar nach dem Schlei- 

50 fen in die Form einer Gluhkerzenspitze mit 1 angenommen wurde. Die dab^ erfaaltenen Eigebnisse sind in den 'Kibellen 
9 bis 12 angegeben. 

Ahnliche ZyklusprGfungen wurden des weiteren bei den Systemen mit einem Zusatz von 2,5, 15 oder 50 \fol.-% 
MoSi2 durchgcfuhrt Danach wurde die Gluhkerzenspitze von jcdcr Kerze entfemt und die Zimahme ibres >Mderstandes 
je Zeitdnheit dadurch ermittelt, daB ihr >\^derstand unmittelbar nach dem Schleifen in die Rirm einer GlCihkerzenspitze 
55 mit 1 angenommen wurde. Wurden jedoch 50 Vol.-% MoSi2 hinzugegeben, besaB der entst^ende Keramikwerkstoff 
cine elektrische Lcitfahigkeit in sich, so daB cr infolgedessen fur den Hnsatz bei Gluhkerzen ungeeignct wan Die Br^cb- 
nisse, die durch eine Messung der Zunahme des Wid^^tandes je Zeiteinhdt bei den genannten Systemen (mit Ausnabme 
des Systems mit 50% MoSi2) erhaltra wurden, sind in der Tabelle 13 angegeben. 

60 
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Tkbelle9 

Zunahme des Widerstandes von leinen W-Drahtea je ZeiteinheU. Si3N4 (mit 5 Masse% YJ^ und 4 Masse% A1203 als 
Sinterhilfen). 



Hei&prefi- 
temperatur 


4 0,05 mm 


4 0.10 mm 


40,15 mm 


4 0,20 mm 


1 700 


1.07 


1,10 


1.01 


1.00 


1 800 'C 


1.12 


1.12 


1,01 


1,01 


1 900 'C 


1,18 


1,14 • 


1.12 


1.01 


2 050«C 


3,98 


3,44 


3,35 


2.80 



TkbeUe 10 

Zunahme des Widerstandes von reinen W-Drahlen je Zeiteinheit, nachdem sie wiedeiholt 50 000 Erwarmungs- und 
AbkOhlungszylden unteizogen wurden. Si^^ (mit 5 Massed Y2Q3 und 4 Masse% Al^Qj als Siutediilfea). 



HeiQprefi- 
temperatur 


4 0.05 mm 


<^ 0.10 mm 


<f> 0,15 mm 


4) 0,20 mm 


1 700 


1,4 


1,12 


1,0 


1.0 


1 800 "C 


1.5 


1,15 


1,0 


1,0 


1 900 


1.5 


1,20 


1.1 


1.0 


2 050 X 


UnendHch groB 


Unendlich groQ 


Unendlich groB 


Unendlich groQ 



TabeUell 

Zunahme des Wderstandes von dotiotea W-Drahten je Z^teinheit SiaN4 (mit 5 Masse% Y2O3 und 4 Masse% AI2O1 
als Sinteriiilfen). 



Heifipreft- 

temperatur 


4 0,05 mm 


4 0,16 mm 


^ 0,15 mm 


^ 0,20 mm 


1 700 


6.52 


3,59 


1,52 


1,38 


1 800 X 


9,08 


. 5.00 


2,13 


1,53 


1 900 


Unendlich groB 


Unendlich grofi 


2,41 


• ' 1.88 


2 050 "C 


Unendlich groQ 


Unendlich groB 


Unendlich groB 


Unendlich groB 
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TabeUe 12 

Zunahme des Wideistandes von dotierten W-Drahten jeZeiteinheit, aachdem sie wiederholt 50 000 Erwannungs- und 
AbkOlilungszyklen imterzogen wuiden. SijN* (mit 5 Masse% Y2O3 imd 4 Masse% Al^Cb als Sioteziulfen). 

s 



HeiBpreK- 


<^ 0,05 mm 


^ 0.10 mm 


^ 0,15 mm 


^ 0.20 miTi 


temperatur 






• 




1 700 X 


Unendlich grofi 


UnendKch gro& 


Unendlich groK 


16,4 


1 800 *C . 


Unendiich groB 


Unendiich groQ 


Unendlich groK 


18,8 


1 900 


Unendfich gro6 


Unendlich groS 


Unendlich gro& 


Unendlich groB 


2 050 X 


Unendlich groS 


Unendlich groR 


Unendlich groB 


Unendlich. groQ 



20 TabeUe 13 

Zunahme des Widerstandes von reinen W-Drahten je Zdt^nheit, nachdem sie wiedeihoU 50 000 Heizung?- und Ab- 
ktthlungszyklen unteczogen wutden. 



MoSia- 
Zusatzmenge 


^ 0,05 mm 


^ 0,10 mm 


' 4 0.15 mm 


4 0.20 mm 


2.5 Vol.-% 


1.25 


1.11 


1,00 


1,00 


15Vol.-% 


1.21 


1.09 


1,00 


1,00 



Es kann aus den vocsteheod bescfarieb^ien Ergebnissen-entnommen werden, daB die reinen W-Drahte bei jedem 
35 Drahtduichmesser cine niedrigere Zunahme des ^^^deI5tandes jc Zeiteinheit als die doderten W-Drahte aufwies^ und 
aberdies selbst bei einer Erfa6hung der HeifipreBten^eratur nor eine geringftlgige Zunahme des Wderstandes bei den rei- 
nen W-Draliten zu verzeichnen war Dariib^ hinaus war dann, wenn die metallograpfaische Stniktur eines bei 2050°C 
heiBgeprefllcn W-Drahtcs beobachtct wurde, W bei uber 70% der Querschnittsflache des r^cii W-Drahtes in WSia und 
WaSis umgewandelt. Es wird folglich angenommen, daB die Zunahme des Widerstandes je Zeiteinheit nicht auf eine 
40 Rifibildung des W-Drahtes, sondern vielmehr auf eine Andearung der Stiuktur zuruckzuiiihren ist Wurde MoSi2 hinzu- 
gegeben, dann war bei reinen W-Drahte mit grQBerem Durchmesser k^ne spOrbare "VferSndening der Zunahme des Wi- 
derstandes gegentiber dem Fall ohneZugabe von MoSi2 zu verzeichnen, wobd jedoch die reinen W-Dr§hte nut kieineren 
Durchmessem einea signifikanleQ Unterschied aufwiesea. 

4S Beispiel 7 

Herstellung der Robekdiper 

Keramikgluhkerzen wurdra wie ira Beispiel 6 beschrieben mil dem Unterschied hergestellt, daB Yttriumoxid als Sin- 
50 tediilfe, ein reiaer W-Draht und ein doderter W-Draht Jewells mit einem Durciimesser von 0,05 mm verwerxlet wurden 
und das HeiBpressen bei l9QO°C erfolgte. 

Messung des Wid^standes und der Zunahme des Widerstandes je Zeiteinheit 

55 Der Widerstand des dotiertra W-Drahles erhohte sich auf einen nicht meBbaren Wert uber 3 kl^ so daB diese Kera- 
mikgliihkerzc unbrauchbar war. Der Widerstand des reinen W-Drahtes betrug jcdoch 0,6 U Wurden einige Eigcnschaf- 
ten dieser Gluhkerzen gemessen, dann betrug die Zeit 3^ s bis zum Erreichen einer Tfemperatur von 800**C bei dner Be- 
triebsspannung von 11 V und lag die Sattigungstemperatur bei einer Betriebsspannung von 14 V bei 1308**C. Diese 
GlQhkerze wurde bri einer Betriebsspannung von 14 V genau wie im Beispiel des weiteren 650 000 Erwarmungs- und 

60 Abkuhlungszyklen unterzogen. Ein Versagen durch Ausfall des Keramikteils oder Bnx^ des Drahtes wurde jedoch nicht 
beobachtet 

Beispiel 8 

Hnc KaramikglOhkerze wurde mil einer Wendel aus rein^ W-Draht mit einem Durchmesso- von 0,05 mm ha^e- 
65 stellt Bei einem Betrieb mit 24 V erreichte die Tbmperatur eines 3 mm langen Spitzenabschnittes des KeramikheizeiD- 
satzteils 1315**C. Die Keramikgluhkerze wurde bei einer Betriebsspannung von 24 V wie im Beispiel 6 des weiteren 
50 000 Heizungs- und Abkllhlungszyklen uatetzogen. Ein \^isagen duich Ausfall des Keramikteiis oder Bruch des 
Drahtes wurde jedoch nicht beobachtet. 
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Patentanspriiche 

1. Keramikhelzeinsatz oder eine Keramikgluhkeize mit einem Keramikwerkstoff; in dem ein Wideistandsheizele- 
ment eingebetlet ist, das aus einem Heizdraht aiis hochschmelzeadem Metall besteht, wobei der Heizdraht einen 
Durchmesser von h6cbstens 0,4 mm besitzt imd die Kristailk5mer des Heizdrahtes eine solche Fonn aufweisen , daB s 
das Verhaltnis (R) der LangskomgroBe (L) zur RadialkoragroBe CD im Bereich von 1^ bis 100 liegt und die Ra- 
dialkomgrdBe (T) nicht wcniger aLs 5 betrSgC 

2. Keramikhelzeinsatz oder Keramikglubkoze nach Ansprucb 1, bei 6em bzw. da der Kenunikweikstofit 5 bis 25 
YoL-% Molybdansilicid enthalt 

3. Verfahren zur Heistellung eines Keramikheizeinsatzes oder einer KeramikglOiikerze, das die Sduitte Bereilstel- lo 
len eines Heizdrahtes axis bochscbmelzendem Metall als ^derstandsbdzelement, Wannebehandeln des Heizdrah- 
tes bei eincr TbmperaUir von 1 900 bis 3000^0 und Bcennen des in einem Keramikweckstofif ^ngebetleten Heizdrah- 
tes zu einem integralen Sinterkoiper umfaBt. 

4. Verfahrrai zur Herstellung eines Keramikheizeinsatzes oder einer Keramikgluhkeize nach Anspmch 3, bei dem 
der Hdzdraht zu einer Wendel gewickelt und anschliefiend wSrmebehandelt wirtL is 

5. Keramikbeizeinsatz oder K^^mikgluhkerze mit einem Keramikwedcstoff, in dem ein >^^dcrstandsheizelement 
aus Wolframwcrkstoff eingebettet ist, wobei dsr Wolframwerkstoff cin reiner Wolftamweikstoff ist, der einen Rein- 
hdtsgrad von nicht w^iig^ als 99,99% besitzt und keine absichtlich hinzugeftigten Spurenelemente zur VerhUtung 
des Wachstums von Kristallkoroem enthalt, wie beispielsweise Kalium (K), Aluminium (Al) und Silicium (Si). 

6. Keramikheizeinsatz oder Keramikgluhkecze nach Anspriich 5, hd dem bzw. der die Kristallstruktur des Wol- 20 
framwericstoffes, der das Widerstandsheizelement bildet, eine rekristalHsierte Stniktur mit ein^ Komgro8e von 
nicht wenigo: als 10 ^un ist. 

7. Keramikheizeinsatz oder KeramikglOhkerze nach Anspmch 5, bei bzw. der der Keramikwerkstoff 5 bis 25 
Vol,-% Molybdansilicid enthalL 

8. VerfahTMi zur Herstellung dnes Keramikheizeinsatzes oder einer KeramikglUhkerze, das folgende Schritte um- 25 
feBt Bereitstellen eines reinen WDlframwericstoffes, der einen Reinheitsgrad von nicht weniger als 99,99% besitzt 
und keine absichtlich hinzugeftigten Spurenelemente zum Wrhuten Wachstums von Kristallkdni«n enthalt, wie 
bdspielsweise Kalium, Aluminium und Silicium; Einbetten des leinen Wolframwerkstofifes in einem Keramik- 
werkstofif; und HelBptessen der dabei entstehenden Einbeit bei einer Tbmperatur von 1700 bis 2000X. 

30 
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